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Изучены результаты мехспабораторного аттестационного анализа государственных стандарт­
ных образцов (17 типов) для определения газов в металлах. Показано, что средние значения 
совокупности результатов, полученных при использовании газоанализаторов LECO, совпадают 
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Работы по созданию государственных стан­
дартных образцов (ГСО) для определения кисло­
рода, азота и водорода в металлах проводятся ГНЦ 
РФ ОАО “УИМ" немногим более 30 лет (с 1969 г.).
К настоящему времени аттестовано 17 типов 
ГСО [ 1 ] и накоплен достаточно представитель­
ный (и единственный на территории России и 
СНГ) архив результатов анализа методами вос­
становительного плавления, включающий дан­
ные, полученные более чем от 40 предприятий. 
Постоянными участникам и аттестационного
анализа являлись ведущие научно-исследова­
тельски е ин ституты  (ЦНИИчермет, BHJ1C, 
УкрНИИмет, УИМ, институт электросварки им. 
Е.О.Патона и др.) и крупнейшие предприятия 
чёрной и цветной металлургии (Магнитогорский, 
Челябинский, Череповецкий металлургические 
комбинаты, Златоустовский металлургический 
завод, Электросталь, Днепроспецсталь и многие 
другие).
За прошедший период достигнут существен­
ный прогресс в аппаратурном оформлении и ос­
нащ ении применяемых при аттестационном 
анализе приборов, базирующихся на методе вос­
становительного плавления. В начале работы это 
были приборы, как правило, вакуумные, исполь­
зующие специальные печи сопротивления с ра­
бочей температурой не более 1750° С, тигли мно­
гократного использования [2].
Далее в аналитическую практику черной ме­
таллургии были внедрены вакуумные приборы с 
импульсным нагревом пробы в индивидуальном 
тигле до температур 2200 -  2500° С (фирма Баль- 
церс). Наконец, с середины 70-х гг. лаборатории 
предприятий черной металлургии и других от­
раслей оснащались приборами фирмы LECO с 
импульсным нагревом до температуры также 
2200 -  2500° С в индивидуальном тигле в потоке 
инертного газа. Реализуемый в приборах LECO
вариант метода восстановительного плавления 
является оптимальным по техническим характе­
ристикам  (отсутствие вакуумной техники) и 
принципиальным возможностям (снижение ве­
роятности образования возгонов металлов) [3]. 
Надо отметить, что на мировом рынке имелись 
подобные приборы других фирм (Штроляйн и др.), 
в России также разрабатывались варианты при­
боров (ВНИАчермет), однако массовое внедрение 
в черной металлургии нашли именно анализа­
торы фирмы LECO. Рисунок наглядно иллюстри­
рует рост количества применявшихся при аттес­
тационном анализе приборов фирмы LECO, доля 
которых в общем числе использованных резуль­
татов достигала 60 - 80 %; на прочие типы прибо­
ров (фирм Бальцерс, Ш троляйн и др.) приходят­
ся остальные данные.
Диаграмма роста доли анализаторов LECO, применявшихся при аттестационном 
анализе ГСО (светлые столбцы - кислород, тёмные - азот)
Средние результаты аттестационного анали­
за. полученные на совокупности приборов LECO, 
хорошо согласуются с аттестованными характе­
ристиками ГСО (см.таблицу).
Разброс межлабораторных результатов, полу­
ченных на анализаторах LECO, существенно 
ниже, чем в целом, сучетом всех применявшихся 
приборов.
Первые ГСО (СГ-1, СГ-2), разработанные в 1971 - 
- 73 гг., были аттестованы с помощью несовершен­
ных низкотемпературных вакуумных приборов 
(см. выше). Для ГСО СГ -1, представляющего со­
бой простую углеродистую сталь, были установ­
лены аттестованные характеристики (кислород 
0,0033 %, азот 0,0048 % [4]), уточнённые впослед­
ствии (1977 - 78 гг.) с помощью приборов LECO 
(см. таблицу).
Для ГСО СГ-2 (сталь X 18Н9) при использовании 
низкотемпературных приборов было получено за­
ниженное содержание кислорода 0,009% [5]; толь­
ко с помощью приборов Бальцерс и LECO установ­
лено аттестованное содержание 0,0139 %. Массо­
вая доля азота при аттестации ГСО СГ-2 была 
установлена в 1973 г. только по результатам хи­
мического анализа [5] -0 ,0329%  и лишь к 1978 г. 
с помощью приборов LECO бы ла уточнена: 
(0,0345 ±0,0014)%.
Необходимо отметить, что, как правило, при 
определении азота вакуумные приборы фирмы 
Бальцерс давали завы ш енны е результаты по 
сравнению с приборами LECO и в ряде случаев 
при аттестации ГСО не учитывались [6].
Случайные погрешности определения газов 
на приборах LECO (сходимость, воспроизводи­
мость) по данным аттестационного анализа УИМ 
и ИСО [7] удовлетворяют требованиям государ­
ственных стандартов с достаточным запасом и 
лимитируются, главным образом, качеством проб 
(однородность).
Систематическая ошибка, как следует из таб­
Результаты аттестационного анализа на приборах LECO
Тип ГСО Кислород, % Азот, %
Аттестованные Средний результат Аттестованные Средний результат
характеристики для приборов LECO характеристики для приборов LECO
С д±Д Сср с А± д ССр
СГ-1 0,0030 ±0,0003 0,0030 0,0050 ± 0,0002 0,0050
СГ-2 0,0139 ±0,0008 0,0138 0,0345 ±0,0014 0,0339
СГ-3 0,0138 ±0,0005 0,0137 0,0048 ±0,0004 0,0049
СГ-4 0,0033 ± 0,0002 0,0031 0,0091 ±0,0003 0,0090
СГ-5 0,0049 ± 0,0003 0,0050 0,0056 ±0,0002 0,0055
СГ-6 0,0053 ± 0,0004 0,0053 0,0032 ± 0,0004 0,0034
СГ-8 0,0014 ±0,0002 0,0011 0,0060 ±0,0002 0,0059
СГ-9 0,0031 ±0,0002 0,0031 0,0510 ±0,0025 0,049
СГ-10 0,050 ± 0,002 0,050 0,077 ±0,002 0,076
СГ-11 0,0038 ± 0,0004 0,0040 0,0047 ± 0,0004 0,0047
СГ-12 _ --- 0,0036 ±0,0005 0,0037
СГ-13 0,0104 ±0,0008 0,0098 0,0052 ± 0,0005 0,0050
СГ-14 0,172 ±0,006 0,171 0,024 ±0,001 0,024
СГ-15 0,0240 ±0,0013 0,0238 0,0033 ±0,0004 0,0033
СГ-17 0,0287 ±0,0015 0,0285 0,0041 ±0,0004 0,0043
Водород,%
СГ-16 0,00032 ±0,00004 0,00032
лицы, отсутствует. Естественно, при соблюдении 
правил градуировки и порядка контроля точнос­
ти анализа.
Обращает на себя внимание результат опре­
деления кислорода в ГСО СГ-8. Для этого ГСО 
весьма велика, учитывая малое содержание кис­
лорода, роль поверхностного загрязнения и ка­
чества подготовки пробы, что однозначно под­
тверждено при анализе ГСО СГ-8 на приборе
LECOTC-436; по-видимому потребуется уточнение 
аттестованного содержания кислорода в СГ-8.
Приборы фирмы LECO последних модифика­
ций в сочетании со специальными программами 
фракционного газового анализа [8] позволяют 
поставить и, с большой вероятностью, решить 
новую задачу разработки стандартных образцов 
с аттестованным содержанием газосодержащих 
фаз.
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